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INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 


International application No. 
PCT/SE99/01729 


I. Basis of the report 


1. With regard to the elements of the international application:* 






the international application as originally filed 




i — i 


the description: 






pages 


, as originally filed 




pages 


, filed with the demand 




pages , filed with the letter of 


i — i 


the claims: 






pages 


, as originally filed 




pages , as amended (together with any statement) under article 19 




pages 


, filed with the demand 


1 — 1 
LJ 


pages , filed with the letter of 


the drawings: 






pages 


, as originally filed 




pages 


, filed with the demand 


□ 


pages , filed with the letter of 


the sequence listing part of the description: 






pages 


, as originally filed 




pages 


, filed with the demand 




pages , filed with the letter of 


2. With regard to the language, all the elements marked above were available or furnished to this Authority in the language in which 
the international application was filed, unless otherwise indicated under this item. 

These elements were available or furnished to this Authority in the following language e ng 1 i S h which is: 


□ 
El 


the language of a translation furnished for the purposes of international search (under Rule 23. 1(b)). 
the language of publication of the international application (under Rule 48.3(b)). 


□ 


the language of the translation furnished for the purposes of international preliminary examination (under Rules 55.2 and/ 
or 55.3). 


3. With regard to any nucleotide and/or amino acid sequence disclosed in the international application, the international 
preliminary examination was carried out on the basis of the sequence listing: 


□ 


contained in the international application in written form. 




□ 


filed together with the international application in computer readable form. 




□ 


furnished subsequently to this Authority in written form. 




□ 


furnished subsequently to this Authority in computer readable form. 




□ 
□ 


The statement that the subsequently furnished written sequence listing does not go beyond the disclosure in the 
international aDolication as filed has been furnished. 

The statement that the information recorded in computer readable form is identical to the written sequence listing has 
been furnished. 




The amendments have resulted in the cancellation of: 

I 1 the description, pages 

[~ I the claims, Nos. 

1 1 the drawings, sheet/fig 






This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered to go 
beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2 (c)).** 


Replacement sheets which have been furnished to the receiving Office in response to an invitation under Article 14 are referred to 
in this report as "originally filed*' and are annexed to this report since they do not contain amendments (Rules 70. 16 
and 70.17). 


* * Any replacement sheet containing such amendments must be referred to under item I and annexed to this report. 
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V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 



1. Statement 

Novelty (N) Claims 1-12 YES 

Claims NO 

Inventive step (IS) Claims 1-12 YES 

Claims NO 

Industrial applicability (IA) Claims 1-12 YES 

Claims NO 



2. Citations and explanations (Rule 70.7) 

The claimed invention relates to composite materials and a 
method of producing the same. 

The object of the invention is to provide bioactive materials 
comprising apatite for dental or orthopaedic use, which 
material comprises groups with a tendency for decomposition. 

This is achieved by a method comprising densif ication in a 
closed system, where applying of pressure takes place before 
an end temperature for the densif ication is reached, and 
before commencing substantial decomposition of apatite phase. 

The following documents are cited in the search report: 

(Dl) EP 0404123 A2 
(D2) WO 9011979 Al 
(D3) WO 9410100 Al 

(Dl) relates to living hard tissue replacement, its 
preparation and preparation of composite body. The replacement 
is prepared by subjecting a calcium phosphate base ceramic 
material to superplastic forming. The composite body is 
prepared by joining a cover of a calcium phosphate base 
ceramic material to a substrate of a heterogeneous material by 
superplastic forming. 
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Supplemental Box 

(To be used when the space in any of the preceding boxes is not sufficient) 
Continuation of: V 

(D2) relates to a method of manufacture a composite ceramic 
material having a high strength combined with bioactive 
properties. The method includes preparing a powder mixture, 
mainly comprising partly a first powder, which in its used 
chemical state will constitute a bioinert matrix in the 
finished material, and partly a second powder, mainly 
comprising a calcium phosphate-based material- A raw compact 
is made of the mixture and densified through an isostatic 
pressing in a hot condition. 

(D3) relates to a process for the preparation of microporous 
calcium phosphate pieces comprising hydroxylapatite . The 
process comprises the successive stages: a) densifying by hot 
isostatic pressing a calcium phosphate powder, and b) heat 
treatment of the densified pieces. 

However, none of the documents mention anything about 
densif ication, which is performed in a closed system where 
applying of pressure takes place before an end temperature for 
the densif ication is reached, and before commencing 
decomposition of apatite phase. 

Consequently, the cited documents only disclose the general 
state of the art, which is not considered to be of particular 
relevance. Therefore, the claimed invention differs from what 
is disclosed in the cited documents and is considered to 
fulfil the requirements of novelty, inventive step and 
industrial applicability. 
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BIOFUNKTIONELLA KOMPOSITMATERIAL OCH SATT ATT FRAMSTALLA 
S AD AN A 

TEKN1SKT OMRADE 
5 Foreliggande uppfinning ror optimala betingelser for tillverkning av biofunktionella 
material innehallande amnen (faser) med benagenhet for sonderfall vid materialets 
tillverkning. Uppfinningen relaterar specifikt till material for anvandning som hallfasta 
medicinska implantat. 

10 UPPFINNTNGENS BAKGRUND 

Material som anvands i biofunktionella sammanhang innehaller ofta faser av olika 
karaktar. Specifikt kan vid tillverkning nagon av de ingaende faserna ha stor benagenhet 
for sonderfall vid tillverkningen, som for metaller och speciellt keramer sker vid forhojd 
temperatur. Detta begynnande termiskt aktiverade s&nderfall kan ha direkt negativ effekt 

15 pa slutprodukten, till exempel genom utbildning av gasformiga amnen som bildar porer, 
som verkar som defekter, speciellt ur hallfasthetssynvinkel, eller genom att medverka till 
bildning av nya icke onskade faser. En relaterad effekt ar att sonderfall av den sonder- 
fallsbenagna fasen katalyseras av narvaro av annan fas, exempelvis en oxid, vilket leder 
till sonderfall vid temperaturer som avsevart understiger dem for motsvarande rena 

20 sonderfallsbenagna material. Narvaro av en oxid eller en metall i det biofunktionella 
kompositmaterialet ar nodvandigt for att fbrbattra de mekaniska egenskaperna relaterat 
till ren apatit. 

Andra relaterade aspekter som dock inte ror karnomradet i foreliggande ansokan, 
25 behandlas fbrutom i litteraturen bl.a. i fbljande patent/patentansokningar: US 3 789 900, 
DE 330122, US 4 149 893, US 4 957 674, US 4 599 085, DE 29 28 007 Al, och 
JP 62-142 565. 

REDOGORELSE FOR UPPFINNINGEN. 
30 Foreliggande uppfinning avser kompositmaterial, och ett framstallningsatt darfbr, vilket 
material innefattar minst en kemiskt mindre stabil fas, och relaterar specifikt till hallfasta 
keramiska implantatmaterial. 

Andamalet med uppfinningen ar att erbjuda biofunktionella material, speciellt implantat- 
J5 material for stodjande funktion som dentala eller ortopediska applikationer med optimala 
egenskaper genom att utnyttja tillverkningsmetoder,' dar speciell hansyn tagits till de 
bioaktiva men kemiskt mindre stabila ingaende faserna. Nyckelmoment i uppfinningen 
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rdr reaktioner mellan icke-aktiv och aktiv (biofunktionell) fas, och hur dessa odnskade 
reaktioner kan minimeras eller elimineras eller styras. En ny teoretisk modell hur 
sdnderfallet sker i kompositmaterial har tagits fram, vilken samstammer med erhallna 
resultat enligt fbreliggande uppfinning. 

5 

Enligt uppfinningen presenteras saledes ett material och ett satt att framstalla detta, i 
enlighet med bifogade patentkrav. 

Kompositmaterialet enligt uppfinningen innefattar apatit i halter understigande 90 vol-%, 
10 foretradesvis 5-80 vol-%, an mer fbredraget 10-50 vol-% och mest fbredraget 25-45 vol- 
%. Apatitfasen kan vara ren hydroxyapatit eller blandningar av apatitfaser, t.ex. hydroxy- 
apatit och fluorapatit. Bioinert grundmassa i kompositmaterialet utgores foretradesvis av 
en konstruktionskeram, foretradesvis en eller flera oxider, t.ex. aluminiumoxid, 
zirkoniumoxid och/eller titandioxid. Halten konstruktionskeram kan vara 10-95 vol-%, 
15 foretradesvis 40-95 vol-% och an mer fbredraget 55-85 vol-% och ar lampligen 
dominerande i materialet. Alternativt kan den bioinerta grundmassan utgoras av en 
konstruktionsmetall i samma halter, foretradesvis en Fe- eller Co-Cr-baserad eller Ti- 
,Ta- eller Zr-baserad konstruktionsmetall. Laga halter (foretradesvis under 10 vol-%) av 
andra faser kan ocksa forekomma vid sidan av apatit och bioinert grundmassa. 

20 

Det har, i samband med uppfinningen, forvanande upptackts att reaktionsmekanismen for 
sonderfall av apatit i systemet oxid - hydroxyapatit ej forloper enligt vad som konven- 
tionellt presenteras i litteraturen, utan sker i tva steg dar forst OH-grupper i hydroxy- 
apatit, OHAp= Caio(P0 4 )6(OH) 2 , avgar och lamnar vakanser i strukturen. Nar 
25 vakansernas antal overstiger en kritisk niva kan defekt OHAp reagera vidare med 

omgivande amnen (t ex A1 2 0 3 ) som katalyserar sonderfallet . Reaktionens bada delsteg ar 

Ca 5 (P0 4 )3(OH) 1 -> Ca 5 (P0 4 )3(OH) (1 . y) O y/2 + y/2 H 2 0 (1) 

30 2 Ca 5 (P04)3(OH) (1 . y) O y/2 + A1 2 0 3 3 Ca 3 (P0 4 ) 2 + CaAl 2 0 4 + (1-y) H 2 0 (2) 

Denna typ av sonderfall framtrader vid densifiering/sintring av materialet. Genom att 
forandra jamviktsreaktionerna kan dock sonderfall forhindras, vilket kan ske pa tre 
principiellt olika satt, namligen genom att i ett slutet system sanka temperaturen, hoja 
35 trycket och/eller avsiktligt infora de amnen som det aktiva amnet vill sonderfalla till. 
Detta leder till att vid densifiering/ branning/sintring av material enligt uppfinningen lag 
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sintringstemperatur bor anvandas, att fbrslutning maste ske tidigt innan den egentliga 
sintringsprocessen startar, och att yttre mekaniskt tryck ska palaggas kapseln innan 
densifiering startar. Det initialt palagda trycket, dvs det tryck som laggs pa innan 
densifieringen startar, skall vidare bibehallas som en minimal tryckniva under den 
5 fortsatta densifieringen, dvs trycket skall normalt inte tillatas sjunka under det initiala 
trycket under den fortsatta densifieringen/sintringen, utan bor istallet gradvis okas. 

Vid sattet enligt uppfinningen formas pulverblandningen av apatit och oxid eller metall 
lampligen inledningsvis till en rapresskropp genom exempelvis kallisostatisk pressning 

10 (CIP) eller annan formningsmetod. Darefter densifieras/sintras rapresskroppen, varvid 
lampliga metoder utgores av het isostatisk pressning (HIP) eller sintring i sluten 
kammare med gasovertrycksmqjligheter, overtryckssintring (GPS, gas pressure 
sintering). Vid het isostatisk pressning placeras rapresskroppen i en fbrformad kapsel, 
varefter kapseln fbrsluts. Omgivande gas trycker pa kapseln som overfbr trycket pa 

15 sjalva rapresskroppen som densifieras. Vid overtryckssintring daremot har rapress- 
kroppen direktkontakt med gasen. I bada sintringsteknikerna kan nagon typ av sparrskikt 
eller pulverbadd anvandas, som omger rapresskroppen. Till dessa hjalpskikt kan, enligt 
uppfinningen, med fbrdel sattas amnen som sonderfaller och bildar amnen som motverkar 
antingen sonderfall av apatit, t ex hydrat, eller amnen som forhindrar att metallen i fallet 

20 metall-apatitkomposit kemiskt angrips. 

Enligt uppfinningen skall fbrslutning av systemet/kapseln och tryckpalaggning utfbras 
fore begynnande substantiellt sonderfall av apatitfas, dvs vid temperaturer som ar 
avsevart lagre an sluttemperaturen for sintringen. I vissa fall kan tryckpalaggning utfbras 

25 redan vid rumstemperatur, och generellt bor det utfbras vid temperatur understigande 
900 °C, for kerambaserade kompositer foretradesvis under 800 °C, an mer fbredraget 
under 700 °C, och for metallbaserade kompositer foretradesvis under 500 °C. Denna 
initiala tryckpalaggning kan vara hel eller delvis, dvs nivan for tryckpalaggningen kan 
vara lika med sluttrycket eller kan vara mindre an sluttrycket. Sluttrycket ar for HIP 

30 vanligen mycket hogt, oftast over 100 MPa, upp till 200 MPa eller annu hogre. For 

sintring i sluten kammare ar gastrycket oftast maximalt 100-200 atm, dvs 10-20 MPa. Ett 
initialt tryck kan vara 10 MPa eller darunder, ner till omkring 0,2 MPa. Vid lagre 
temperaturer har ett sadant lagt initialt tryck primart till uppgift att fbrhindra att kapsel- 
materialet expanderar som fbljd av okat tryck p.g.a. temperaturfbrhojningen (enligt 

35 alfmanna gaslagen) eller genom att avsiktligt tillsatta amnen borjar sonderfalla till 

gasformiga amnen, foretradesvis vattenanga. Det ar dock ocksa tankbart att ett initialt 
deltryck ligger pa vilken som heist niva mellan 0,2 MPa och sluttrycket. Exakt vilket 
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tryck som utnyttjas valjs beroende pi typ av kompositsystem, typ av pulver (kornstorlek 
och morfologi), mangder som processas, extra avsiktligt tillsatta sonderfallsamnen samt 
pa typ av kapsel och sintringsteknik. Sluttemperaturen ar, for oxidbaserade material, 
typiskt minst 900 °C, vanligen minst 1000 °C och ofta minst 1 100 °C. For metall- 
5 baserade material ar sluttemperaturen lagre, typiskt omkring 500-800 °C, vanligen 600- 
800 °C. Sluttryck och sluttemperatur bibehalles vanligen i omkring 1-2 timmar. 

Enligt en aspekt av uppfinningen utfbres tryckpalaggning och temperaturhojning stegvis. 
Syftet ar att stegvis lagga pa ett okat tryck alltefter behov vid temperaturhojningen. Ett 

10 fbrsta initialt tryck, som palagges redan vid rumstemperatur och som kan halla en niva av 
t.ex. omkring 0,2-5 MPa, kan darvid ha till syfte att stabilisera kapseln. Nar sedan 
temperaturen hojs ytterligare okar trycket inuti kapseln enligt allmanna gaslagen. Vid 
temperaturnivaer under temperaturnivan for begynnande sonderfall av apatitfas borjar 
ocksa eventuellt extra tillsatta hjalpmedel i form av sonderfallsamnen (se ocksa nedan) 

15 att sonderfalla, vilket ocksa leder till att trycket i kapseln okar. Sammantaget erfordras 
darfbr en okad tryckniva, t.ex. av omkring 1-10 MPa som mottryck. Slutligen, nar man 
val kommer upp i temperaturnivaer dar sjalva materialet i rapresskroppen, apatitfasen, 
kan borja sonderfalla (se tidigare angivna temperaturnivaer) palagges det onskade 
sluttrycket for att fbrhindra sadant sonderfall. Temperaturen hbjes sedan till onskad 

20 sluttemperatur for att bibehallas dar for sintringen. Exakt hur den stegvisa tryckpalagg- 
ningen utfbres beror pa typ av kompositsystem, typ av pulver (kornstorlek och 
morfologi), mangder som processas, extra avsiktligt tillsatta sonderfallsamnen samt pa 
typ av kapsel och sintringsteknik. 



Utnyttjande av het isostatisk pressning (HIP) vid keramtillverkning ar forvisso generellt 
kant i sig, och finns beskrivet aven for systemet oxid-apatit, namligen i svenskt patent 
465 571. 1 dessa sammanhang berors dock inte sjalva kapslingsforfarande - forslutning 
och tidig tryckpalaggning eller tillsats av hjalpmedel i sparrskikt- utan endast temperatur 
och tryck vid sjalva densifieringen. For att kunna fbrsakra sig mot sonderfall och 
oonskade reaktioner vid sintringen, maste fbrsteget till sjalva hetisostatpressningen 
(densifieringen) avenledes beaktas, och utfbras enligt fbreliggande uppfinning, dar 
fbrslutningstemperatur och temperatur for tryckpalaggning av kapsel, (eller gastryck i 
fallet med GPS) i temperaturintervallet fore sjalva sintringen anpassas till sbnderfalls- 
tendensen hos aktuella faser. Utnyttjande av isostatisk komprimering endast som en del 
av processen for poros apatit, som i WO -Al-9410100, fungerar ej for utbildning av tata 
och hallfasta apatiter, och i synnerhet ej for hoghallfasta biokompositer av apatit, dar 
sonderfall sker vid betydligt lagre temperatur an for ren apatit, da oxider katalyserar 
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sonderfallet. Se resultat i exempel 1. Tryckpalaggning maste ske beroende pa sonderfalls- 
benagenhet for olika oxid-apatitsystem vid temperaturer understigande de som anges i 
WO-A1-9410100. 

Enligt en annan aspekt av uppfinningen kan, i det slutna systemet, extra sonderfallsamne 
avsiktligt tillsattas, vilket genererar nagot amne som kompositsystemet (huvudsakligen 
apatitfasen) vill sdnderfalla till. Harigenom motverkas sOnderfall av kompositmaterialet 
ytterligare. I en speciell utfbringsform utnyttjas saledes, fbrutom tidig fbrslutning och 
tidig tryckpalaggning i steg, aven tillsats av ett sonderfallande hjalpamne i pulverform, 
som tidigt i viss mangd bildar de faser eller nagon fas som den funktionella fasen vill 
sonderfalla till i sjalva komponenten, varigenom sonderfallsreaktionen drives mot minskat 
sonderfall. I fallen med kompositmaterial innehallande metall och funktionell fas (apatit) 
kan ett andra hjalpmedel tillsattas som minskar metallreaktioner - framfdr allt oxidation. I 
dessa fall dar densifiering generellt sker vid lagre temperatur an for keramer ar ofta 
metallen den mer reaktiva fasen. Hjalpmedel i dessa fall ar med fordel finkorniga metall- 
pulver, t.ex. finkornigt jarnpulver eller finkornigt titanpulver, vilka reducerar syreinne- 
hallet i gasmiljon runt kompositmaterialet. Hjalpamnen mot sonderfall av aktiv fas och 
hjalpmedel for metallfasens bevarande kan med fordel tillsattas sparrskikt eller pulver- 
badd som kan omge komponenten vid processningen. For att motverka sonderfall av 
apatitfaser kan olika typer av hydrat som latt avger hydroxylgrupper och bildar 
vattenanga och andra grupper (karbonat, fosfat etc) med fordel inkorporeras som 
hjalpmedel i sparrskikt eller pulverbadd. Material som utnyttjas som hjalpmedel pa detta 
satt kan generellt vara nagot hydrat (exempelvis hydratiserad cement eller salt med 
kristallvatten) som avger vatten vid temperaturer som ar lagre an de temperaturer vid 
vilka sonderfallsreaktioner i systemet oxid-apatit paborjas, dvs vid temperaturer 
atminstone under 900 °C, foretradesvis under 800 °C och an mer foredraget under 
600°C. Halten hjalpmedel, da sadant utnyttjas, ar generellt lag och anpassas till aktuellt 
system och mangden material som skall processas. I pulverbadd ar halten hjalpmedel 
typiskt mindre eller lika med 10 vol-%, i sparrskikt mindre an ca 5 vol-%. 

Uppfinningen preciseras ytterligare genom ett antal utfbringsexempel. 
Exempel 1. 

I nedanstaende figur visas ett exempel pa hur vattenavgangen sker fran ren hydroxyapatit 
(OHAp) och fran hydroxyapatit ingaende i en komposit (aluminiumoxid med 60 vol-% 
hydroxyapatit). Orsak till skillnad i vattenavgang ar sonderfall som for kompositen sker i 
delsteg enligt formel 1 och formel 2 (se den beskrivande texten ovan), och for ren 
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hydroxyapatit som endast sker enligt formel 1. Avgang av hydroxylgrupper accelereras 
vid oxidnarvaro. Kurvoraa ar upptagna med termogravimetrisk analys i en TG-apparat 
av market Setaram TAG24. Vattenavgangen ar normerad till samma hydroxyapatit- 
innehall. 




Exempel 2. 

Tetragonalt stabiliserad zirkoniumoxidpulver (TZ) med 45 vol-% hydroxyapatitpulver, 
HA, hetisostatpressades med olika fbrslutnings- och tryckpalaggning men med samma 

10 slutparametrar, namligen 1200 °C och 200 MPa under 1 h. I forsta fallet (TZ-HA I) 

forslots kapselmaterialet av glas vid 900-950 °C, och fullt tryck palades vid 1 150°C, i det 
andra fallet (TZ-HA II) forslots vid rumstemperatur och med ett overtryck av ca 5 atm 
upp till 650 °C, dar 80 atm palades. Vid 800 °C palades trycket 160 MPa som vid 
temperaturstigning till topptemperaturen gavs sluttrycket ca 190 MPa. Analys av mikro- 

15 struktur med svepelektronmikroskop visar att TZ-HA I innehaller en mangd mycket sma 
porer, och att en del av den tetragonala fasen overgatt till kubisk fas, samtidigt som HA 
sonderfallit till TCP, Ca 3 (P0 4 )2. Porer harror med stor sannolikhet fran avgivna OH- 
grupper. For TZ-HA II erhalls heltatt material med bibehallen tetragonal struktur, vilket 
ar gynnsamt for brottseghet och hallfasthet. Som kommentar kan anges att sonderfall av 

20 HA till TCP - som frigor CaO som medverkar till fasomvandling av tetragonal fas till 
kubisk fas - ar svardetekterbar i grovre mikrostruktur, da sonderfallsreaktionerna sker i 
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granssnittet mellan TZ och HA, och andelen reagerat beror av mikrostruktur (fordelning 
TZ-kom och HA-korn, samt storleken pa komen). 

Exempel 3. 

Titandioxid, T och hydroxyapatit (HA) blandades och sammaldes i en kulkvarn med 
Sialon-malkroppar och isopropanol som lbsningsmedel under 4 dygn. Losningsmedlet 
avdrevs i ugn i dragskap vid 90 °C, och sluttorkades vid 450 °C under 2 h. Halten HA 
var 30 vol-%. Prover hetsisostatpressades vid olika forslutnings- och tryckpalaggning. I 
fbrsok A skedde forslutning vid rumstemperatur och ett tryck av 3 atm overtryck 
palades, som bibehdUs till 700 °C, dar sluttrycket 160 MPa palades och temperaturen 
hojdes till 900°C och konstantholls under 1 h. I fbrsok B skedde forslutning och slutligt 
tryckpalaggning, 160 MPa, direkt vid 900 °C med halltiden lh. Prover fran fbrsok A 
innehaller de onskade faserna rutil och HA, medan i fbrsok B kan konstateras viss 
sbnderfall och bildning av titanat, CaTi0 3 tillsammans med TCP, Ca 3 (P0 4 ) 2 . Ingen 
namnvard porositet har iakttagits. Aven har ar detekterbarhet genom fasanalys med 
rontgendiffraktion avhangigt halt HA och mikrostruktur. Dock ar tendensen for bildning 
av titanat pataglig. Generellt ar sbnderfall av HA svar att detektera vid fbrekomst av HA 
understigande ca 20 vol-% i kompositen. 

Exempel 4. 

Aluminiumoxid blandades med hydroxyapatit, HA, enligt satt beskrivet i Exempel 2. 
Halten HA var 45 vol-%. Prover densifierades dels med hetpressning (HP) vid 1200 °C, 
25 MPa under 2 h, och dels genom het isostatisk pressning (HIP) med full tryckpalagg- 
ning, 160 MPa vid 700 °C, och temperaturuppgang till 1200 °C och halltid 2h. I 
hetpressade prover erhalls sbnderfall av HA till TCP, Ca 3 (P0 4 ) 2 , medan de hetisotatiskt 
pressade proven ar fasmassigt korrekta med fbrekomst av aluminiumoxid och HA. 

Exempel 5. 

Ett finkornigt stalpulver, 316L, blandas med 40 vol-% hydroxyapatit, HA enligt exempel 
2, men med den skillnaden att avdrivning av losningsmedlet sker i vakuum vid 200 °C. 
Materialet, en kali isostatiskt pressad kropp, placeras i for hetisostatisk pressning avsedd 
kapsel, som fbrsluts under vakuum. Sluttryck av 160 MPa palagges vid 600 °C under 1 
h. Mikrostrukturanalys (SEM) och fasanalys (rontgendiffraktion) visar att heltatt material 
med bibehallen HA-fas fbreligger i slutprodukten. I sparrskiktet av bornitrid hade extra 
finkornigt metallpulver av 316 L av koncentration 10 vol-% tillsatts och finfbrdelats 
genom sammalning under 2 dygn. 



RECTIFIED SHEET (RULE 91) 
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PATENTKRAV 

1. Satt att framstalla ett biofunktionellt kompositmaterial, innefattande apatit, for dentalt 
eller ortopediskt bruk, vilket material innefattar sonderfallsbenagna (t.ex. forangbara) 
grupper, varvid densifiering av materialet utfores vid hoga temperaturer under tryck, 

5 kannetecknat avatt densifieringen utfbrs i ett slutet system dar tryckpalaggning 
delvis eller helt sker fore det att en sluttemperatur for densifieringen uppnas, och fore 
begynnande substantiellt sonderfall av apatitfas. 

2. Satt enligt krav 1, k a n n e t e c k n a t av att sagda sonderfallsbenagna grupper 
10 utgores av hydroxyl, karbonat, fosfat, halogen eller en kombination darav. 

3. Satt enligt nagot av ovanstaende krav, kannetecknat av att en fas i materialet 
innefattar en konstruktionskeram, foretradesvis en oxid, mest foredraget aluminiumoxid, 
zirkoniumoxid eller titandioxid, i en halt av 10-95 vol-%, foretradesvis 40-95 vol-% och 

15 an mer foredraget 55-85 vol-%. 

4. Satt enligt nagot av kraven 1-2, k a n n e t e c k n a t av att en fas i materialet inne- 
fattar en konstruktionsmetall, foretradesvis Fe- eller Co-Cr-baserad eller Ti-, Ta- eller 
Zr-baserad, i en halt av 10-95 vol-%, foretradesvis 40-95 vol-% och an mer foredraget 

20 55-85 vol-%. 

5. Satt enligt nagot av ovanstaende krav, kannetecknat avatt sagda komposit- 
material innefattar hydroxyapatit och/eller annan apatit i en halt av 5-80 vol-%, 
foretradesvis 10-50 vol-% och an mer foredraget 25-45 vol-%. 

25 

6. Satt enligt nagot av kraven 1-5, k a n n e t e c k n a t av att sagda fbrslutning av 
systemet och tryckpalaggning sker vid temperatur understigande 900 °C, for keram- 
baserade kompositer foretradesvis under 800 °C, an mer foredraget under 700 °C, och 
for metallbaserade kompositer foretradesvis under 500 °C. 

30 

7. Satt enligt nagot av ovanstaende krav, kannetecknat av att sagda densifiering 
av materialet drives till en sluttemperatur overstigande 900 °C, foretradesvis over- 
stigande 1000 °C och an mer foredraget overstigande 1 100 °C, for kerambaserade 
kompositer, eller 500-800 °C, foretradesvis 600-800 °C for metallbaserade kompositer, 

35 och ett sluttryck overstigande 100 MPa, foretradesvis upp till 200 MPa. 
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8. Satt enligt nagot av ovanstaende krav, kannetecknatavatt sagda tryckpalagg- 
ning utfores som en delvis tryckpalaggning, fore det att en sluttemperatur for densifie- 
ringen uppnas, och fore begynnande sonderfall av apatitfas, varvid ett deltryck av 0,2-10 
MPa palagges. 

5 

9. Satt enligt nagot av ovanstaende krav, kannetecknatavatt sagda densifiering 
av materialet utfores stegvis, varvid initialt ett forsta deltryck palagges, fbretradesvis av 
omkring 0,2-5 MPa, och bibehalles upp till en forsta temperatur, varefter ett andra 
deltryck palagges, fbretradesvis av omkring 1-10 MPa, och bibehalles upp till en andra 

10 temperatur, varefter eventuellt ytterligare deltryck palagges, eller ett slutryck och en 
sluttemperatur palagges. 

10. Satt enligt nagot av ovanstaende krav, k a n n e t e c k n a t av att ett eller flera 
hjalpmedel for att ytterligare undertrycka oonskade reaktioner, som sonderfall och 

15 oxidation, tillsatts till ett sparrskikt vid densifiering genom het isostatisk pressning eller 
till en pulverbadd vid densifiering genom overtryckssintring. 

1 1 . Satt enligt krav 10, kannetecknatavatt sagda hjalpmedel ar finkornigt 
metallpulver och/ eller lattsonderdelat hydrat. 

20 

12. Biofunktionellt kompositmaterial, innefattande apatit, for dentalt eller ortopediskt 
bruk, vilket material innefattar sonderfallsbenagna (t.ex. forangbara) grupper, kannet 
e c k n a t av att det framstallts medelst ett satt enligt nagot av ovanstaende krav. 
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SAMMANFATTNING 

Foreliggande uppfinning relaterar till satt att framstalla forbattrade biofunktionella 
kompositmaterial baserade pa apatit, framst for stodjande funktion i dentala och 
ortopediska applikationer, genom att i framstallningsmetoder utnyttjande slutna system 
5 anpassa fbrslutningstemperatur och tryckpalaggning till reaktionstendenser hos 
materialen vid deras tillverkning, samt att eventuellt, genom tillsatser av hjalpmedel, 
ytterligare motverka dylika reaktionstendenser och sonderfallsbenagenheter. 
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